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Afdeling Algemene Chemie 1985-10-17 
RAPPORT 85 . 123 Pr .nr. 505.6050 
Projekt: Ontwikkeling methoden van onderzoek voor voedings- en voeder-
middelen met behulp van NIRA 
Onderwerp: Bepaling van het vocht- en vetgehalte in o .a. toast , 
crackers en knäckebröd m.b.v. NIR 
Doel: 
Nagaan of met de Infra Alyzer-500 de gehalten aan vocht en vet in o . a . 
toast, crackers en knäckebröd voldoende nauwkeurig vast te stellen 
zijn. 
Samenvatting: 
Van 45 monsters toast , crackers en knäckebröd e.a. zijn de gehalten 
aan vocht en vet volgens de referentiemethoden bepaald . Vervolgens 
zijn bij 350 verschillende golflengten de nabij-infrarood reflec-
tiewaarden van de monsters gemeten en zijn m.b.v. multiple lineaire 
regressie golflengten geselecteerd en ijklijnen berekend voor de 
bepaling van genoemde componenten in toast, crackers en knäckebröd 
m. b.v . NIR. De betrouwbaarheid van de ijklijnen is getest door van 18 
onbekende monsters het gehalte aan vocht en vet te bepalen met NIR en 
te vergelijken met die van de referentiemethoden. 
Conclusie: 
Met de Infra Alyzer-500 kunnen de gehalten aan vocht en vet in toast, 
crackers en knäckebröd voor routinematig onderzoek voldoende 
nam>~keurig bepaald ~10rden. 
Verantwoordelijk : drs N.G. van der Veen ~ 
Medewerkers/Samenstellers: T.E. Oostenbrink, R. G. Coors, 
R. Frankhuizen 
Projektleider : R. Frankhuizen '3E 
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1. Inleiding 
In de periode november 1984 tot januari 1985 zijn in het kader van 
vergelijkend warenonderzoek voor de Consumentenbond een groot aantal 
monsters o.a. toast, crackers en kn~ckebröd o.a. op vocht en totaal 
vetgehalte onderzocht (zie RIKILT-rapport 85.122). 
Het voorhanden zijn van een dergelijke grote groep monsters met daar-
bij de analyseresultaten van de vocht- en vetgehalten was aanleiding 
om de mogelijkheid na te gaan genoemde componenten met behulp van NIR 
te bepalen. Deze methode is snel en vereist slechts een minimale 
monstervoorbereiding. 
2. Materiaal en methoden 
2 .1 Monsters 
63 monsters bestaande uit kn~ckebröd (19), licht knäckebröd (5), 
creamcrackers (16), melba toast (12), toast (7), volkorentoast (3) en 
snackcups (1), afkomstig van verschillende producenten, werden ver-
zameld in de periode november 1984 tot januari 1985. 
De monsters werden gemalen met behulp van een Peppink-molen, uitgerust 
met een 1 mm zeef. 
2.2 Chemische analyses 
Het gehalte aan vocht werd bepaald volgens de droogstoofmethode (4 h 
drogen bij 102°C) en het vetgehalte volgens de Berntrop- methode 
(vetextractie na behandeling met zoutzuur). 
2.3 Apparatuur 
De NIR-apparatuur bestond uit een Teehuicon Infra Alyzer-500 (IA-500), 
gekoppeld aan een HP-1000 minicomputer. Dit instrument is een com-
putergestuurd systeem, uitgerust met een monochromator met behulp 
waarvan spectra werden opgenomen over het golflengtegebied van 
1100- 2500 nm. Hierbij werd om de 4 nm de reflectie gemeten. 
2 .4 NIR- analyse 
45 monsters werden bij gebruik van een gesloten cup ingelezen. De data 
verkregen bij gebruik van 350 golflengten, werden opgeslagen op een 
"fixed harddisc" in de log 1/R (R = reflectie) vorm. 
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Met behulp van een "multiple lineaire regressie" programma ~>~erden 
golflengten geselecteerd die in combinatie de hoogste correlatiecoef-
ficienten (R) e n de laagste standaardafwijkinge n van de verschillen 
gaven (SEE = standard error of estimate) tussen de NIR-waarden en de 
chemisch bepaalde gehalten. De berekeningen werden uitgevoerd volgens 
de "step- up" methode, de "best pair" methode, de "all combination" 
methode en de 1e afgeleide methode. 
Ter cont role op de betrouwbaarheid van de calibraties is een calibra-
tietes t uitgevoerd met 18 voor de calibratieset represe ntatieve 
monsters . 
3 . Resultate n en discussie 
3.1 Vocht 
Voor het vochtgehalte werden de beste resultaten verkregen met de 
"step up" rekenmethode met 2 golfle ngten (zie tabel 1). Hiermee werd 
een multiple correlatiecoefficient berekend tussen het vochtgehalte 
bepaald met de droogs toofmethode en het vochtgehalte bepaald met de 
IA-500 van 0,984 met daarbij een standaardafwijking van de verschillen 
(SEE) van 0,28% (tabel 1 en figuur 5) . De vochtgehalten van de 
monsters varieerden van 2 , 2 tot 8,5%. Bij de calibratieprocedur e gaf 
golflengte 1992 nm de meest significante informatie. 
Verwacht ~ ... as dat golflengte 1940 nm geselecteerd zou ~>~orden; immers 
bij deze golfle ng t e ligt een duidelijk absorptiemaximum van de OH 
rekvibratie (zie figuur 1 en 2). Blijkbaar wordt de correlatie bij 
deze golflengte heinvloed door de aanwezigheid van andere componenten 
(zetmeel en eiwit) . 
Tabel 1 Nabij infrarood reflectie-gegevens van vocht in toast, 
verkregen met de IA-500. 
Rekem>~ijze r egr . coefficienten r SEE F /\( Àt 
49Si 
----- ----
step up/ 2000 2228 62,957 -55 , 349 0,9790 0,324 
best pair I 
1ste afgeleide 1304 
-1726.65 0,9715 I 0,3713 I 740 I 
lste afgeleide 1304 2004 - 1274,44 52,472 0,9785 1 o,3269 484 
All combination 1996 2234 57,06 -49,7 7 0,9777 0,3328 466 
double precision 
step up 1992 2228 58 , 25 -51 ,96 0,9836 0,278 611 
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De keuze van 1992 nm op de helling van de ~·mterpiek wordt duidelijker 
als van de spectra van \-later en toast 1e afgeleide spectra 
geconstrueerd worden. Uit de 1e afgeleide spectra (figuur 3 en 4) is 
te zien dat het bij de keuze in de oorspronkelijke spectra (figuur 1 
en 2) om een buigpunt gaat. Golflengte 2228 nm is als referentiegolf-
lengte geselecteerd. Voor de referentiemethode werd een standaardaf-
wijking van de herhaalbaarheid sr(vocht) berekend van 0,13. 
3.2 Vet 
Voor het vetgehalte werden de beste resultaten verkregen met de 1e 
afgeleide rekenmethode met 2 golflengten (zie tabel 2) . 
Tabel 2 Nabij infrarood reflectie-gegevens voor vet in toast, 
verkregen met de IA-500. 
Rekenwijze À, À.t regr . coefficienten r 
step up/ 2284 2304 -311 ,9 306,6 0, 9920 
best pair 
1ste afgeleide 1492 2296 -389,4 -37 1,6 0,9937 
SEE 
0,644 
0,571 
Hiermee werd een multiple correlatiecoefficient berekend tussen het 
vetgehalte bepaald met de referentiemethode en de IA-500 van 0,9937 
met daarhij een standaardafwijking van de verschillen (SEE) van 0,57% 
(tabel 2 en figuur 6). 
De vetgehalten van de monsters varieerden van 1,5 t ot 17,4%. Bij de 
calibratieprocedure gaf golflengte 2296 nm de meest significante 
informatie. In figuur 2 is te zien dat er bij deze golflengte een 
kleine schouderpiek zit. Blijkbaar wordt de absorptie -veroorzaakt 
door CH2 rek-buigvibraties van vet - hier "over l apt " door vibraties 
van eiwitverbindingen . In figuur 7 is het nabij infrarood-spectrum van 
vet weergegeven. Duidelijk is hierin een specifiek vetabsorptie-
maximum bij 2296 nm zichtbaar. In het 1e afgeleide spectrum (figuur 8) 
van vet is te zien dat het hier een voor NIR zeer smalle absorptiepiek 
betreft, hetgeen in het 1e afgeleide spectrum van toast (figuur 4) te 
zien is als een duidelijke s chouderpiek. Golflengte 1492 nm is a ls 
referentiegolflengte geselecteerd. Voor de referentiemethode ~.,erd een 
standaardafwijking van de herhaalbaarheid sr(vet) berekend va n 0,14. 
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4. Calibratietest 
Beide afzonderlijke calibraties werden getest met 18 onbekende 
monsters. Zowel de multiple correlatiecoefficienten als de standaard-
afwijkingen van de verschillen van vocht en vet stemmen overeen met 
die van de calibraties (zie tabel 3). 
Tabel 3 Testgegevens van de IA- 500 betreffende vocht en vet in toast. 
r SEP 
vocht 0,976 0,34 
vet 0,993 0,57 
5. Conclusie 
Bij de ijking van de IA-500 voor de bepaling van vocht en vet met 
behulp van 45 monsters toast, crackers en knäckebröd , waarvan het 
vocht- en vetgehalte met referentiemethoden is bepaald, zijn hoge 
correlatiecoefficienten verkregen tussen de NIR-waarden en die van de 
referentiemethoden. Deze correlatiecoefficienten bedroegen voor vocht 
en vet respektievelijk 0,984 en 0,994. De standaardafwijkingen van de 
verschillen tussen de beide methoden zijn voldoende laag (0,28% 
respektievelijk 0,57%) om de IA-500 als screeningsmethode te gebr uiken 
voor de bepaling van het gehalte van vocht en vet in bovengenoemde 
produkten. Resultaten verkregen met 18 onbekende mons ters bevestigen 
bovenstaande. 
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